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IN THE CLAIMS: 

Please AMEND the claims as follows: 
Claim 3, 

line 1, delete "or 2". 



Claim 4, 

line 1, change "any of the Claims 1 to 3" to -Claim 1-. 
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Claim 5, 

line 1, change "any of the Claims 1 to 4" to -Claim 1~. 
Claim 6, 

line 1, change "any of the Claims 1 to 5" to -Claim 1-. 
Claim 7, 

line 1, change "any of the Claims 1 to 6" to -Claim 1-. 
Claim 8, 

line 1, change "any of the Claims 1 to 7" to -Claim 1-. 

REMARKS 

This Preliminary Amendment is submitted to improve the form of the specification as 
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It is respectfully requested that this Preliminary Amendment be entered in the above- 
referenced application. 
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Aixtron AG, Aachen 
Method of Growing Nitrogenous Semiconductor Crystal Materials 



Description 

The present invention relates to a method of growing nitrogenous semiconductor 
crystal materials corresponding to the form A X B Y C Z N V M W , wherein A, B, C is an 
element of group it or 111, N is nitrogen, M represents an element of group V or VI, 
and X, Y, Z, W denote the molar fraction of each element of this compound, using 
an intermediate stratum as growth substrate e. g. on sapphire, SiC or Si. 

The hetero epitaxial growth of semiconductors of binary, ternary or quaternary 
compounds on sapphire, SiC or Si of the form A X B Y C Z N V M W , wherein A, B, C is an 
element of group II or III, N is nitrogen, M represents an element of group V or VI, 
and X, Y, Z, W denote the molar fraction of each element of this compound, is a 
growth process which is difficult to control on account of the high lattice mis- 
matching, because the initial growth takes a decisive influence on the ongoing 
growth development. The crystal quality of an epitaxial semiconductor stratum is 
hence strongly dependent on this initial growth. In an approach to circumvent the 
problems involved in the initial growth, a novel initial growth procedure has been 
developed which varies from the known method. 

The method so far employed is based on a two-step initial growth process which is 
composed of a low-temperature growth step, also known as buffer layer growth, 
and the subsequent high-temperature growth step [JP/B2/93]. In that method the 
growth regime variation, i.e. the transition from the cubic into the hexagonal crystal 
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structure, is a striking factor for the interruption of the growth process between the 
two temperature regimes, it being assumed that re-crystaJlisation takes place in 
the low-temperature buffer layer [BOY98], [MTF+98], [WKT+96]. 

Due to the manifold variations of the growth parameters, this two-step initial 
growth process is sensitive in terms of reproducibility of the nucleation strata and 
sensitive to irregularities over the wafer. This takes a substantial influence on the 
characteristics of the devices made from this material. The luminance and colour 
of a LED becomes difficult to control by the two-step method. The electrical direct 
current and high-frequency characteristics of FET elements are subject to very 
strong variations. 

This corresponds to the current state of the art for the manufacture of high-quality 
materials for nitrogenous semiconductor materials such as GaN, InGaN, AIGaN, 
GaAsN, i.e. semiconductors in the form A X B Y C Z N V M W (wherein A, B, C is an ele- 
ment of group II or III, N is nitrogen, M represents an element of group V or VI, 
and X, Y, Z, W denote the molar fraction of each element of this compound) can, 
however, also be produced in a different manner. 

In correspondence with prior art, in the production of nitrogenous semiconductor 
strata resulting from the initial growth and the ongoing growth of strata [WFT+983, 
[HNB+97], [GNL96], first a stratum is deposited at low temperatures. Then growth 
is interrupted and the temperature is increased. During this period, the crystal 
structure changes. Only upon completion of the process the further growth can 
take place. The quality and the electrical and optical properties of the strata then 
following are extremely dependent on the fact that the required temperatures, 
pressures, intervals, etc. are observed. 

The present invention is based on the problem of providing a method permitting 
the initial growth of nitrogenous semiconductor crystal materials in the form 
A X B Y C 2 N V M W , wherein A, B, C is an element of group II or 111, N is nitrogen, M 
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represents an element of group V or VI, and X, Y, Z, W denote the molar fraction 
of each element of this compound, which permit a two-dimensional epitaxial 
growth of the foreign substrates such as sapphire, SiC or Si without any abrupt 
change of the growth regime. 

In this method the complex production process is avoided which is based on the 
known two-step growth of strata consisting of a buffer layer grown at low substrate 
temperatures and of a further growth on this buffer layer at a higher temperature. 
Advantages of the new method are a better reproducibility and lower production 
costs for electronic devices. 

This means that an optimum matching of the growth parameters during the initial 
growth is intended to prevent an abrupt change of the growth regime and to real- 
ise a quicker and more robust initial growth at a comparable or better crystalline 
quality of the semiconductor stratum, thus opening up new technological poten- 
tials for new devices. 

The novel initial growth procedure therefore prevents the two-step growth of strata 
and thus avoids the production process involving a great number of necessary 
steps of method. As a consequence, the manufacturing period and the costs of a 
nitrogenous semiconductor crystal stratum are reduced. At the same time, im- 
proved structural, electrical and optical characteristics are achieved. 

With the three-dimensional mesa structure, which is created after re-crystallisation 
(heating up to a higher temperature after the growth of the buffer layer), producing 
a decisive effect for the ongoing growth and hence for the global quality of the 
stratum, this process is an important element of the initial growth phase. During 
the initial growth using the ramp functions it is therefore indispensable that these 
decisive growth effects are an integral part of the ramp function. This is achieved 
by the adaptation of the growth rate, which is directly correlated with the Ga flow, 
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to the heating ramp function of the substrate. Other important process parameters 
such as total flow and total pressure must be adjusted appropriately. 

In other words, the growth rate and hence the Ga flow must be so selected that in 
situ re-crystallisation can occur during the growth phase. 

In this method it is necessary that the critical thickness of the stratum of the ni- 
trogenous semiconductor material on sapphire, SiC or Si will have reached the 
critical stratum thickness before re-crystallisation takes place during the heating 
process. The problem of the invention consists in the production of a first stratum 
on a substrate. This stratum produces a continuing effect on the strata then fol- 
lowing. This means that the objective is not only a definition of the composition, 
doping and succession of strata but also the additional possibility to permit an op- 
timum matching of the strata then following, with due consideration of further de- 
sirable characteristics which will be described in the following. It is an aim to avoid 
complex production processes involving a great number of steps of operation. As 
a consequence, the production period and the production costs are reduced. 

The problem underlying the invention is solved by a method defined in Claim 1. 
Improvements of the inventive method are the subject matters of the Claims 2 to 
8. The problem supporting the invention is solved by a continuous growth process. 
On account of the expedient features of the solution defined in the method Claim 
1 it is possible to produce defined strata, junctions, specifically between the sub- 
strate and the' active area, and successions of strata or hetero structures and 
structures, respectively, of these semiconductor crystal materials with adjustable 
electrical and optical properties such as compositions X, Y, Z, V, W of the com- 
pound from zero to 100 %, specific electrical electron concentrations up to 10 20 
cm" 3 and specific electrical hole concentrations up to 8x1 0 19 cm" 3 . 

A X B Y C Z N V M W materials and stratified systems as well as doped stratified systems 
can now be expediently produced. 
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It is expediently possible now to achieve a high homogeneity even in a lateral di- 
rection. 

A further advantage is the possibility to achieve a high degree of reproducibility. 

The advantageous production of devices has now become possible. 

An expedient production of quantum wells is now possible. 

Moreover, n-type and p-type doping can be implemented at the same time. 

A reproducible production of A X B Y C Z N V M W materials of different X, Y, Z, V, W 
compositions and different levels of purity can now be expediently made possible. 

Another advantage is the possible production of junctions between 
A 1X B 1Y C 1Z N 1V M 1W /A^B ZY C 2Z N 2V M ZW layers with adjustable transition profiles which 
can be reproduced without any restriction. 

Another characteristic which can be predetermined in an expedient manner is the 
topographic morphology of the semiconductor materials. 

Further properties which can be expediently predetermined are the particle density 
and the impurity density on the wafer surface. 

Another advantage resides in the fact that a reproducible and highly homogene- 
ous or uniform application of A X B Y C Z N V M W components can now be achieved in 
relation to doping, thickness of the layer, composition and all other characteristics 
which are important for applications. 

What is described here is a method permitting the initial growth of nitrogenous 
semiconductor crystal materials having the form A X B Y C Z N V M W (wherein A, B, C 
represent a group It or group III element, N denotes nitrogen, M represents a 
group V or group VI element, and X, Y, Z, W represent each the molar fraction of 
each element in this compound) on sapphire, SiC and Si, using different ramp 
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functions permitting a continuous variation of the growth parameters during the 
initial growth. 

This new initial growth method excels itself by the aspects that during the initial 
growth process of the nitrogenous semiconductor crystal materials on sapphire, 
SiC or Si an abrupt change of the growth regime is not required in order to imple- 
ment an appropriate structure for the further high-temperature growth. 

The present invention will now be described, without any limitation of the general 
inventive idea, by exemplary embodiments with reference to the drawing which is 
referred to explicitly in all other respects as far as the disclosure of all inventive 
details is concerned which are not explained in a more detailed form in the text. 

Example of the initial growth 

For the initial growth, the Al 2 0 3 substrate had previously been heated to 1200 °C 
in a hydrogen atmosphere (150 mbar) for 30 minutes. Following this desorption 
step the substrate temperature was then reduced to 530 °C so as to ensure a re- 
producible starting situation for the further growth. Then an NH 3 flow was passed 
into the reactor at a flow rate of 4500 seem at that temperature. Starting out from 
that substrate temperature, then a linear ramp function was applied (from 530 °C 
to 1200 °C within 8 minutes) in order to reach the common high growth tempera- 
ture. In the moment in which the heating function commenced then TMGa was 
passed, at a reduced flow rate of 20 seem, into the reactor, which results in a GaN 
growth at a low growth rate. 

After the regular growth temperature had been reached, a stratum was allowed to 
grow at a reduced growth rate for 4 minutes. Then a ramp function (linear ramp of 
the TMGa flow rate from 20 seem to 80 seem throughout 15 minutes) was applied 
again in order to increase the TMGa flow so as to avoid a continuing three-dimen- 
sional growth and to achieve a continuous higher growth rate in correspondence 
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with the known growth rates of 2 pm/h. Then a GaN stratum, 2 urn thick, and a 
quintuple MQW GalnN/GaN stratum were deposited on this matching stratum. 

Further embodiments: 

Comparison of the known growth conditions and the novel technology proposed 
here; the following stratified structure is used as test structure: 

5 x 2 nm InGaN / 15 nm GaN 
2 um GaN:Si buffer layer 
20 nm GaN nucleation layer 
400 um sapphire substrate (0001) 

The development of the most important growth parameters (reactor temperature, 
reactor pressure, N 2 - H 2 -, TMGa, TMIn, TEGa flow) versus time is illustrated in 
graphic 3. The evaluation of the optical characteristics is presented in Table 1. 

The distinction resides in the growth of the first nucleation layer on the substrate. 
In the known growth process the first nucleation layer is deposited at 530 °C un- 
der an N 2 atmosphere at 950 mbar for 8 minutes. The stratum presents cubic ele- 
ments and is not coherent. Following the deposition of the stratum the growth is 
interrupted and heating is continued up to 1170 °C. Then a healing step is per- 
formed for 2 minutes. During this step re-crystallisation from the cubic crystal 
phase to the hexagonal phase takes place. The growth of the GaN buffer layer is 
then performed at 1160 °C. In the novel method of the present invention a con- 
tinuous growth takes place during the step of heating from 530 °C to 1170 °C 
without any interruption of the growth and without any healing step which would 
permit re-crystallisation. The growth therefore takes place in an H 2 atmosphere at 
200 mbar. The comparison of the properties presented in Table 1 reveals a higher 
light yield at a constant emission wavelength. 
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Patent Claims 

1. MOCVD process for the initial growth of nitrogenous semiconductor crystal 
materials in the form A X B Y C 2 N V M W wherein A, B, C is an element of group II or III, 
N is nitrogen, M represents an element of group V or VI, and X, Y, Z, W denote 
the molar fraction of each element of this compound, which are deposited on sap- 
phire, SiC or Si, characterised in that the deposition of these semiconductor mate- 
rials is performed in a continuous growth process from the first moment of wafer 
covering up to the achievement of a high-quality stratum on the surface. 

2. Process according to Claim 2, 

characterised by a continuous variation of the substrate temperature for the pur- 
pose of continuously re-structuring during said continuous growth of the afore- 
mentioned materials and the gas flow by ramp functions during the initial growth 
so as to achieve a quicker reproducible nucleation. 

3. Process according to Claim 1 or 2, 

characterised by controlling the defect density in said semiconductor stratum by 
continuous variation of the growth regime (cubic or hexagonal) during the initial 
growth by means of ramp functions and the continuous variation of the growth rate 
by way of variation of the gas phase concentration, of the total pressure or by 
continuous variation of other important growth factors. 

4. Process according to any of the Claims 1 to 3, 

characterised by controlling the stress density in the semiconductor crystal by a 
continuous variation of the growth regime during the initial growth by means of 
ramp functions (e. g. hexagonal and cubic phase). 
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5. Process according to any of the Claims 1 to 4, 

characterised in that said continuous variation of the temperature can be de- 
scribed by the function T(t): 

T(t) = t 0 + a,f + a 2 t 2 + a 3 t 3 + ...+ af. 

6. Process according to any of the Claims 1 to 5, 

characterised by a continuous variation of process parameters or process condi- 
tions influencing said hexagonal or cubic growth. 

7. Process according to any of the Claims 1 to 6, 

characterised by other methods of controlling the dislocation density in the crystal 
so that the transition from cubic growth to hexagonal growth takes place continu- 
ously. 

8. Process according to any of the Claims 1 to 7, 

characterised by the expedient production of opto-electronic and electronic de- 
vices and other elements such as LEDs or lasers displaying an enhanced homo- 
geneity of the properties, intensity, electrical characteristics and emission wave- 
lengths, as the properties of said nucleation layer according to the Claims 1 to 5 
are insensitive to temperature variations and variations in the gas phase composi- 
tion. 
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Abstract of the Disclosure 

What is described here is a process for the initial growth of nitrogenous semicon- 
ductor crystal materials in the form A X B Y C Z N V M W wherein A, B, C is an element of 
group II or III, N is nitrogen, M represents an element of group V or VI, and X, Y, 
Z, W denote the molar fraction of each element of this compound, using a, which 
are deposited on sapphire, SiC or Si, using various ramp functions permitting a 
continuous variation of the growth parameters during the initial growth. 

This novel initial growth process is characterised by the aspect that during the ini- 
tial growth process of the nitrogenous semiconductor crystal materials on sap- 
phire, SiC or Si an abrupt change of the growth regime is not required for realising 
a structure suitable for the ongoing high-temperature growth. 



Graphic 1: Reflectivity and Substrate Temperature as a Function of Time 
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Beschreibung 



Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum Wachstum 
von Stickstoff enthaltenden Halbleiterkristallmaterialien 
der Form A x ByC z NvM w , wobei A,B,C ein Gruppe II- oder Ill- 
Element, N Stickstoff, M ein Gruppe V- oder VI -Element 
und X,Y,Z,W der Molenbruch jedes Elements dieser Verbin- 
dung darstellen, unter Verwendung einer Zwischenschicht 
zur Wachstumsunterlage z. B. auf Saphir, Sic oder Si. 

Das heteroepitaktische Wachstum von binaren, ternaren 
oder quaternaren Verbindungs-halbleitern auf Saphir, SiC 
oder Si der Form A x ByC z ,Nv,M w , wobei A,B,C ein Gruppe II- 
oder Ill-Element, N Stickstoff, M ein Gruppe V- oder VI- 
Element und X,Y,Z,W den Molenbruch jedes Elements dieser 
Verbindung darstellen, ist aufgrund der hohen Gitter- 
f ehlanpassung ein schwer zu kontrollierender Wachstum- 
sprozefi, da das initiale Wachstum einen entscheidenden 
EinfluS auf den weiterf iihrenden Wachstumsverlauf hat. Die 
kristalline Qualitat einer epitaktischen Halbleiter- 
schicht ist demnach stark abhangig von diesem initialen 
Wachstum. Urn die Problemat'iken des initialen Wachstums zu 
umgehen wurde eine neue, von dem bekannten Verfahren ab- 
weichende, initiale Wachstumsprozedur entwickelt. 
Das bis dato verwendete Verfahren beruht auf einem Zwei- 
Schritt-Initial-WachstumsprozeS, der sich aus einem Tief- 
temperatur-Wachstumsschritt , auch als Buf f erschichtwachs- 
tum bekannt, und dem folgenden Hochtemperatur-Wachstum 
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zusammen setzt [JP/B2/93J . Dabei ist die Wachstumsregime- 
anderung d. h. Ubergang der kubischen in die hexagonale 
Kristallstruktur fur die Wachstumsunterbrechung zwischen 
den beiden Teraperaturregimen ein markanter Faktor, da 
hierbei davon ausgegangen wird, das eine Umkristallisie- 
rung der Tief temperatur Buf f erschicht stattfindet 
[BOY98] , [MTF+98] , [WKT+96] . 

Dieser Zwei-Schritt-Initial-Wachstumsproze£ ist aufgrund 
der vielf altigen Wachstumsparameteranderungen anfallig 
hinsichtlich Reproduzierbarkeit der Nukleationsschichten 
und anfallig gegen UngleichmaJS-igkeiten uber den Wafer. 
Das hat erheblichen EinfluS auf die Eigenschaf ten der 
daraus hergestellten Bauelemente. Die Leuchtkraft und 
Farbe einer LED wird durch das Zwei-Schritt-Verf ahren nur 
schwer kontrollierbar . Die elektrischen Gleichstrom und 
Hochf reguenzeigenschaf ten von FET variieren sehr stark. 

Dies entspricht dem heutigen Stand der Technik zur Her- 
stellung von qualitativ hochwertigen Material fiir Stick- 
stoff enthaltende Halbleiterraaterialien wie beispielswei- 
se GaN, InGaN, AlGaN , GaAsN, das heiEt Halbleiter in der 
Form A x B Y C 2 ,Nv,M w (A,B,C stellen Gruppe II- oder Ill- 
Element dar, N Stickstoff, M ein Gruppe V- oder VI- 
Element und X,Y,Z,W ist der Molenbruch jedes Elements in 
dieser Verbindung) konnen jedoch auch auf eine unter- 
schiedliche Weise hergestellt werden. 

GemaE dem Stand der Technik werden bei der Herstellung 
von Stickstoff enthaltenden Halbleiterschichten, die sich 
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aus dera initialen Wachstum und den weiterem Schichtwachs- 
tum ergeben [WFT+98] , [HNB+97] , [GNL96] zuerst eine 
Schicht bei tiefen Temperaturen abgeschieden . Dann er- 
folgt eine Unterbrechung des Wachstums, und eine Tempera- 
turerhohung. Wahrend dieser Zeit erfolgt eine Veranderung 
der Kristallstruktur . Nach AbschluS des Vorgangs kann 
erst das weitere Wachstum erfolgen. Die Qualitat und die 
elektrischen und optischen Eigenschaf ten der nachfolgen- 
den Schichten sind von der Einhaltung der notwendigen 
Temperaturen, Drucken, Pausen usw. extrem abhangig. 

Es ist Aufgabe der Erfindung ein Verfahren fur das in- 
itiale Wachstum von Stickstoff enthaltender Halbleiter- 
kristallmaterialien der Form A x B Y C z ,Nv,M w bereitzustellen, 
wobei A,B,C ein Gruppe II- oder Ill-Element, N Stick- 
stoff, M ein Gruppe V- oder VI -Element und X,Y,Z,W den 
Molenbruch jedes Elements in dieser Verbindung darstel- 
len, die ein 2 -dimensionales epitaktisches Wachstum auf 
den Fremdsubstraten wie Saphir, SiC oder Si ermoglichen 
ohne eine abrupte Wachstumsregimeanderung durchzufuhren . 

Dabei wird der komplizierte HerstellungsprozeS, der auf 
dem bekannten Zwei-Schritt Schichtwachstum basiert, wel- 
cher aus einer Buf f erschicht die bei tiefer Substrattem- 
peratur gewachsen wurde und einem weiteren Wachstum bei 
hoherer Temperatur auf dieser Buf f erschicht besteht, ver- 
mieden. Vorteile des neuen Verfahrens sind bessere Repro- 
duzierbarkeit und geringere Herstellungskosten fur Bau- 
elemente . 
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Das heiSt eine optimale Abstimmung der Wachstumsparameter 
beim initialen Wachstum soli eine abrupte Wachs turns regi- 
meanderung unterbinden und eine schnelleres und robuste- 
res initiales Wachstum mit vergleichbarer oder besserer 
kristalliner Qualitat der Halbleiterschicht realisieren 
sowie neue technologische Moglichkeiten fur neue Bauele- 
mente eroffnen. 

Die neue initiale Wachs tumprozedur unterbindet daher das 
Zwei-Schritt-Schichtwachstum und vermeidet somit den Her- 
stellungsprozeS mit vielen erf orderlichen Verfahrens- 
schritten. Als Folge verringern sich die Herstellungsdau- 
er und die Kosten einer Stickstoff enthaltenen Halblei- 
terkristallschicht . Gleichzeitig werden verbesserte 
strukturelle, elektrische und optische Eigenschaf ten er- 
zielt . 

Da die nach der Rekristallisierung (Hochheizen nach dem 
Buf f erschichtwachstum) entstandene 3 -dimensionale Mesa- 
Struktur fur das weitere Hochtemperatur- Wachs turn einen 
entscheidenden EinfluS fur das weitere Wachstum und damit 
auf die gesamte Schichtqualitat hat, ist dieser Prozefi 
ein wichtiger Bestandteil des initialen Wachstums. 
Bei dem initialen Wachstum mit Hilfe der Rampenf unktionen 
mussen daher diese entscheidenden Wachstumsef f ekte in die 
Rampenfunktion integriert sein. Dies erfolgt durch die 
Anpassung der Wachs tumsrate, welche direkt mit dem Ga- 
FluS korreliert, an die Aufheiz- Rampenfunktion des Sub- 
strates. Andere wichtige ProzeSparameter wie Totalflufi 
und Totaldruck mussen entsprechend eingestellt sein. 
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Mit anderen Worten muS die Wachstumsrate und damit der 
Ga-FluS so gewahlt werden, daS eine in- situ Rekristalli- 
sierung wahrend des Wachstums stattfindet kann. 

Es ist hierbei erf orderlich, daS die kritische Schicht- 
dicke des Stickstoff enthaltenden Halbleitermaterials auf 
Saphir, SiC oder Si die kritische Schichtdicke erreicht 
hat bevor die Rekristallisierung beim Hochheizprozefi 
stattfindet. Die Aufgabe der Erfindung ist die Herstel- 
lung einer ersten Schicht auf einem Substrat. Diese 
Schicht hat weiteren EinfluS auf die nachf olgenden 
Schichten. Das heiiSt neben einer Festlegung der Zusammen- 
setzung, Dotierung und Schichtfolge soil noch bei Beruck- 
sichtigung weiterer gewiinschter, nachstehend beschriebe- 
ner Eigenschaf ten eine optimale Abstimmung der nachf ol- 
genden Schichten ermoglicht werden. Dabei sollen kompli- * 
zierte Herstellungsprozesse mit vielen Verf ahrensschrit- 
ten vermieden werden. Als Folge verringern sich Herstel- 
lungsdauer und Herstellungskosten . 

Die der Erfindung zugruhdegelegte Aufgabe wird durch ein 
Verfahren nach Anspruch 1 gelost. Weiterbildungen des er- 
f indungsgernaJSen Verfahrens sind Gegenstand der Anspriiche 
2 bis 8. Die der Erfindung zugrundegelegte Aufgabe wird 
durch einen kontinuier lichen WachstumsprozeS gelost. 
Durch die vorteilhaf ten Losungsmerkmale des Verf ahrensan- 
spruchs 1 konnen definierte Schichten, Grenzf lachen, ins- 
besondere zwischen Substrat und aktivem Bereich und 
Schicht folgen bzw. Heterostrukturen und Strukturen aus 
diesen Halbleiterkristallmaterialien mit justierbaren 
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elektrischen und optische Eigenschaf ten wie Zusammenset- 
zungen X, Y, Z, V, W der Verbindung von null bis 100%, 
spezifische elektrische Elektronenkonzentrationen bis 10 20 
cm" 3 und spezifische elektrische Locherkonzentrationen bis 
8xl0 19 cm" 3 hergestellt werden. 

Es konnen vorteilhaft A X B Y C Z ,N V ,M W -Materialien und Schicht- 
systeme sowie dotierte Schichtsysteme hergestellt werden. 

Es kann vorteilhaft eine hohe Homogenitat auch in einer 
lateralen Richtung erreicht werden. 

Es kann vorteilhaft eine hohe Reproduzierbarkeit erreicht 
werden . 

Es konnen vorteilhaft Bauelemente hergestellt werden. 

Es konnen vorteilhaft Quantentopfe hergestellt werden. 

Es konnen vorteilhaft n- und p-Dotierungen gleichzeitig 
ausgefuhrt werden. 

Es kann vorteilhaft eine reproduzierbare Herstellung von 
A x B Y C z ,Nv,Mw-Materialien mit unterschiedlichen Zusammenset- 
zungen X, Y, Z, V, W und unterschiedlicher Reinheit er- 
moglicht werden. 

Es kann vorteilhaft eine Herstellung von Grenzflachen 
zwischen 
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AixBayCxzNxvMiw/ A 2X B 2Y C 2Z N 2V M 2W -Schichten mit unbeschrankt re- 
produzierbar justierbaren Ubergangsprof ilen ermoglicht 
werden . 

Eine weitere vorteilhaft vorbestimmbare Eigenschaft ist 
die Oberf lachenmorphologie der Halbleitermaterialien. 

Weiter vorteilhaft vorbestimmbare Eigenschaf ten sind die 
Partikeldichte und die Storstellendichte auf der Wafer- 
oberf lache . 

Ein weiterer Vorteil ist es, eine reproduzierbare und 
sehr gleichf ormige bzw. einheitliche Aufbringung von A x - 
B Y C Z ,N V ,M W -Bestandteilen rait Bezug auf Dotierung, Schicht- 
dicke, Zusammensetzung und alien weiteren fur Aufwendun- 
gen wichtigen Eigenschaf ten zu ermoglichen. 

Beschrieben wird ein Verfahren fur das initiale Wachstum 
von Stickstoff enthaltenden Halbleiterkristallmaterialien 
der Form A x B y C z N v M w (A,B,C stellen ein Gruppe II- oder Ill- 
Element dar, N Stickstoff, M ein Gruppe V- oder VI- 
Element und X,Y,Z,W ist der Molenbruch jedes Elements in 
diese Verbindung) auf Saphir, SiC und Si unter Verwendung 
von verschiedenen Rampenfunktionen, die eine kontinuier- 
liche Anderung der Wachstumsparameter wahrend des initia- 
len Wachs turns ermoglichen. 

Dieses neue initiale Wachstumsverf ahren zeichnet sich da- 
durch aus, daS beim initialen WachstumsprozeE der Stick- 
stoff enthaltenden Halbleiterkristallmaterialien auf Sa- 
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phir, SiC oder Si keine abrupte Wachstumsregimeanderung 
erforderlich ist urn eine geeignete Struktur fur das wei- 
tere Hochtemperatur-Wachstum zu realisieren. 

Die Erfindung wird nachstehend ohne Beschrankung des all- 
gemeinen Erf indungsgedankens anhand von Ausfuhrungs- 
beispielen unter Bezugnahme auf die Zeichnung exempla- 
risch beschrieben, auf die im ubrigen hinsichtlich der 
Offenbarung aller im Text nicht naher erlauterten erfin- 
dungsgemaSen Einzelheiten ausdrucklich verwiesen wird. 

Beispiel fur das initiale Wachstum 

Fur das initiale Wachstum wurde das Al 2 0 3 - Substrat 3 0 
min unter einer Wasserstof f atmosphare (150mbar) auf 
1200°C aufgeheizt [KWH+98] . Nach diesem Desorptions- 
schritt wurde dann die Substrattemperatur auf 53 0°C abge- 
senkt um eine reproduzierbare Ausgangssituation fur das 
weitere Wachstum zu gewahrleisten. Bei dieser Tempera tur 
wurde dann NH 3 mit einem FluS von 4500 seem in den Reaktor 
geleitet . Ausgehend von dieser Substrattemperatur wurde 
dann eine lineare Rampenfunktion (in 8min von 530°C auf 
12 00°C) verwendet um die iibliche hone Wachs turns temperatur 
von 1200°C zu erreichen. Im Moment des Beginns des Hoch- 
heizens wurde mit einem geringen FluS von 2 0sccm TMGa in 
den Reaktor geleitet, der zu einem GaN- Wachstum mit ge- 
ringer Wachstumsrate fuhrt . 

Nachdem die regulare Wachstumstemperatur erreicht wurde, 
ist dann eine Schicht mit geringer Wachstumsrate fur 4 
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Minuten gewachsen worden. Urn ein weiteres 3 -dimexisionales 
Wachstum zu vermeiden, wurde wiederrum eine Rampenfunkti- 
on (lineare Rampe des TMGa-Flusses von 20sccm auf 80 seem 
in 15min) fur die Erhohung des TMGa-Flusses verwendet, urn 
kontinuierlich eine hohere Wachstumsrate zu erzielen, die 
ira Einklang mit den bekannten Wachstumsraten von 2/rni/h 
ist. Auf dieser Anpassungsschicht wurde dann eine 2/j.m 
dicke GaN-Schicht und eine 5fach MQW GalnN/GaN abgeschie- 
den. 

Weitere Ausf uhrungsbeispiele : 

Vergleich der bekannten Wachstumsbedingungen und der neu- 
en hier vorgeschlagene Technologie. Als Teststruktur 
dient der folgende Schichtaufbau : 

5x 2nm InGaN/ 15nm GaN 
2 fim GaN: Si buffer layer 
20nm GaN nucleation layer 
400/im sapphire substrate (00 01) 

Der zeitliche Verlauf der wichtigsten Wachstumsparameter 
(Reaktortemperatur, Reaktordruck, N 2 -, H 2 -, TMGa - , TMIn- , 
TEGa-FluS) ist in Grafik 3 dargestellt. Die Auswertung 
der optischen Eigenschaf ten ist in Tabelle 1 zusammenge- 
faSt . 

Der Unterschied liegt im Wachstum der ersten Nukleations- 
schicht auf das Substrat . Im bekannten WachstumsprozeS 
wird die erste Nukleationsschicht bei 530°C Unter N 2 Atmo- 
sphare bei 950 mbar fur 8 Minuten abgeschieden . Die 
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Schicht hat dabei kubische Bestandteile und ist nicht zu- 
sammenhangend. Nach der Schichtabscheidung erfolgt eine 
Wachstumsunterbrechung und das Aufheizen auf 1170 °C. Dann 
erfolgt ein Ausheilschritt fur 2 Minuten. Dabei erfolgt 
eine Umkristallisation von der kubischen Kristallphase in 
die hexagonale Phase. Das Wachstum der GaN-Puf f erschicht 
erfolgt dann bei 1160°C. In dem hier erfundenen neuen 
Verfahren erfolgt ein kontinuierliches Wachstum beim Auf- 
heizen von 530°C nach 1170°C ohne jede Wachstumsunterbre- 
chung und ohne jeden Ausheilschritt, der eine Umkristal- 
lisation erlauben wiirde. Das Wachstum erfolgt unter H 2 bei 
2 00 mbar. Der Vergleich der Eigenschaf ten in Tabelle 1 
zeigt eine hohere Lichtausbeute bei gleichbleibender 
Emissionswellenlange . 
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Patentanspruche 



1. MOCVD-Verfahren fur das initiale Wachstum von Stick- 
stoff enthaltenden Halbleiterkristallmaterialien der Form 
A X B Y C Z; N V/ M K , wobei A,B,C ein Gruppe II- oder III- Elemen- 
te, N Stickstoff, M ein Gruppe-V- oder VI -Element und 
X,Y,Z,V ( W der Molenbruch j edes Elements in dieser Verbin- 
dung darstellen, die auf Saphir, SiC oder Si abgeschieden 
werden, dadurch gekennzeichnet , da£ die Abscheidung die- 
ser Halbleitermaterialien vom ersten Moment der Bedeckung 
der Wafer bis zum Erreichen einer qualitativ hochwertigen 
Schicht an der Oberflache mit einem kontinuierlichen 
Wachstumsprozess ausgefiihrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, 

gekennzeichnet durch kontinuierliche Veranderung der Sub- 
strattemperatur mit dem Ziel der kontinuierlichen Re- 
strukturierung wahrend des kontinuierlichen Wachstums der 
benannten Materialien und des Gasflusses durch Rampen- 
funktionen wahrend des initial en Wachstums, fur eine 
schnellere, reproduzierbare Nukleation. 

3 . Verfahren nach Anspruch 1 oder 2 , 

gekennzeichnet durch Steuern der Defektdichte in der 
Halbleiterschicht durch eine kontinuierliche Abanderung 
des Wachstumsregimes (kubisch oder hexagonal) wahrend des 
initialen Wachstum mittels Rampenf unktionen und der kon- 



08 . 03 .2000 



Ai 2000/07 



tinuierlichen Veranderung der Wachstumsgeschwindigkeit 
mittels Anderung der Gasphasenkonzentration des To- 
taldrucks oder kontinuierlicher Anderung anderer wichti- 
ger Wachstumsparameter . 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, 
gekennzeichnet durch Steuern der Verspannungsdichte im 
Halbleiterkristall durch eine kontinuierliche Abanderung 
des Wachstumsregimes wahrend des initialen Wachstums mit- 
tels Rampenfunktionen (z. B. hexagonale und kubische Pha- 
se) . 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, 
gekennzeichnet dadurch, daS die kontinuier lichen Verande- 
rungen der Temperatur die durch die Funktion T(t) be- 
schreibbar ist: 

T(t) = t 0 +aj + a 2 t 2 +a 3 t z +... + a„t n 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, 
gekennzeichnet durch kontinuierliche Veranderung von Pro- 
zeSparametern oder ProzeSbedingungen, die das hexagonale 
oder das kubische Wachstum beeinf lussen . 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, 
gekennzeichnet durch andere Methoden zur Steuerung der 
Versetzungdichte im Kristall, so daS der Ubergang vom ku- 
bischen Wachstum zum hexagonalen Wachstum ^sn n d exa konti- 
nuierlich stattfindet. 
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8. Verfahren nach einera der Anspruche 1 bis 7, 
gekennzeichnet durch die vorteilhafte Herstellung von op- 
toelektronischen und elektronischen Bauelementen und an- 
deren Bauelementen, z.B. LED oder Laser mit verbesserter 
GleichmaSigkeit der Eigenschaf ten, Intensitat, elektri- 
sche KenngroSen und Emissionswellenlange, da die Eigen- 
schaften der Nukleationsschicht nach den Ansprvichen l bis 
5 von Temperaturschwankungen und Gasphasenzusammenset- 
zungsschwankungen unempf indlich sind. 
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ZPSAMMENFASSUNG 



Beschrieben wird ein Verfahren fur das initiale Wachstum 
von Stickstoff enthaltenden Halbleiterkristallmaterialien 
der Form A X B Y C Z N V M W (A,B,C stellen ein Gruppe II- oder Ill- 
Element dar, N Stickstoff, M ein Gruppe V r oder VI- 
Element und X,Y,Z,W ist der Molenbruch jedes Elements in 
diese verbindung) auf Saphir, SiC und Si unter Verwendung 
von verschiedenen Rampenfunktionen, die eine kontinuier- 
liche Anderung der Wachstumsparameter wahrend des initia- 
len Wachs turns ermoglichen. 

Dieses neue initiale Wachstumsverf ahren zeichnet sich da- 
durch aus, daS beim initialen WachstumsprozeS der Stick- 
stoff enthaltenden Halbleiterkristallmaterialien auf Sa- 
phir, SiC oder Si keine abrupte Wachstumsregimeanderung 
erforderlich ist ura eine geeignete Struktur fur das wei- 
tere Hochtemperatur-Wachstum zu realisieren. 
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Graphik 1: Ref lektivitat und Substrattemperatur als 

Funktion der Zeit 
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Graphik 2: Erhaltenes PL-Spektrum von dem 5fach MQW 

GalnN/GaN, der auf der neuen Initial - 
Wachstumsschicht abgeschieden wurde. 
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